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Yerfahren zur Herstellung einer Kollagendispersion 
als Ausgangsmaterial fiir stra&gahnliche Kollagenerzeugnisse 



Segenstarid der Erfindung 1st ein Yerfahren zur Herat ellung von 
Kollagendispersionen aue aufgequollenen Kollagenf ibrillen, aus 
denen im wesentlichen das sterile Kollagenf adenmaterial fiir 
ohirurglsolie Zweoke besteht, welohee den Gegenatand der gleioh- 
laufenden Anmeldung G 25 682 IYa/301 der Anmelderin bildet* 

Bel der Herstellung homogerier Dispersionen solcher aufgequolle- 
nen Kollagenf ibrillen, die zum Strangpressen und Yerspinnen ge- 
eignet sind, ist es wichtig, dafl die naturliohen Yerunreinigun- 
gen in den Saugetiersehnen entfernt werden und die Abtrennung 
der natiirllcJien Kollagenf asern unter solofcen Bedingungen erfolgt* 
dafl eine ISsung oder ein Abbau der Kollagenf ibrillen vermieden 
wird. Die ReiBfestigkeit des auBgepreflten Produktee 1st von der 
Beibehaltung der natttrliohen Kollagenf aser a truktur abhangig# 
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Fur die schonende Verarbeitung des tierischen Haut- Oder Sehn en- 
materials hat man bereits das zerkle inert e tierisciie Material 
etwa bei Zimmertemperatur in einer wassrigen Saureldsung quellen 
gelassen, diepergiert und auf mechanischem Wege homogenisiert , 
worauf .die Dispersion dann durch Strangpressen oder Verspinnen 
verformt wurde* Als Saure zum Dispergieren des Materials ver- 
wendete man in der flegel Salzsaure , wo bei zwar thermische und 
chemisette Abbauvorgange in gewissem MaBe zurttckgedrangt werdett 
kqnnten, ohne da0 es jedoch gelungen ware, den Pi brill en in 
einem ftir die PestigkeitseigensjQhaften der Enderzeugnisse wUn- 
schenswerten Mafle ihre natiirliohe Porm und ihre ursprungliehen 
mechanischen Eigenschaften zu erhalten; 

Es wurde nun gefunden, daQ as mBglich ist, durch Verwendung von 
Perfluorsaure mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen der Pormel 
GPjXOPg^OOOHi in der n eine ganze Zahl zwischen O und 6 be- 
deutet, beim Quellen und Dispergieren Kollagendispersionen herzu- 
stellen, in denen ein erheblich geringerer Abbau des Kollagen- 
materials eintritt, als es in den sauren bisher verwendeten 
Quellmltteln, z.B. in verdiinnter SalzsSure der Palf ist # Demge- 
mafl weist aucli das beim anschlieBenden Verspinnen der erfindungs- 
gdTfiaB bereiteten Kollagendispersion gewonnene Padenmaterial 
wesentlich gUnstigere Pestigkeitswerte auf. 
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Besonders gute Ergebnisse liefert eine Behandlung, bei der zum 
Quellen eine wasarige loaung iron Perfluorbuttersaure iner Kon- 
zentration von 0,2 bis etwa t bezogen auf das Ge saint gewioht 
der LSsung, mit einem pH-Wert von 2 bis 3, gegebenenf alls unter 
Zusatz von Methanol, verwenclet wird, wobel der Gehalt an tieri- 
schen Sehnen vorzugsweiee bei 1 liegt* 

Im folgenden wird die Erfindung an Hand einiger Ausftthrungs- 
beispiele beschrieben, wobei zunachst die der HerBtellung der 
Kollagendispersion vorangehende Vbrbehandlung des Kohmaterials 
in grofien ZUgen ges child ert wird. 

Ala Rohmaterial dienen in erster Linie Saugetiersehnen, aber 
auch Walfiaohteiie, sowie Schweine-, Schafs- und Ochsensehnen 
sind geeignet. Die beaten Ergebnisse warden bis jetzt duroh Yer- 
wendung der unteren Beugemuskelsehne des Rindviehs erhalteno 

Die Ochsensehnen werden von der Aufbewahrungsstelle in gefrorenem 
Zustand angel ief ert, urn eine Zersetzung oder ZerstSrung zu ver- 
hindern, und auf ge taut, urn die Sehne von tfett, nioht-kollagenem. 
Protein und anderen iPremdstoff en zu saubern. Die gereinigte 
Sehne wird in gefrorenem Zustand in Scheiben von etwa 0,025 bis 
0,064 cm (10 bis 25 laueendstel Zoll) geschnitten. Dickere Sohei- 
,ben quellen langsam in waSriger saurer Losung und sind schwer zu 

-A 
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. dispergi ren« Diinnere Soheib n dispergieren leichter, aber die 
Dispersion hat geringe ReiBfestigkeit, wenn sie ge sprite wird* 
Yorzugeweise wird die Saline quer zxur Hauptaohse geschnitten, da 
ein Sohneiden in der Langsrichtung su einer langsameren Auf- 
quellung ftthrt. Bine aliquote "Probe der* geschnittenen Sehne wird 
nun auf Gresamtfeststoffe analysiert, da die in der Sehne enthal- 
tene. Fetichtigkeit von versahiedenen kieferanten und zu verschie- 
denen Zeiten nioht konstant ist. 

Die in Scheiben geschnittene Sehne wird darm mit einer Enzym- 
Ideung behandelt, um das Blastin (elastisohe GeriisteiweiB der 
Sehnen- und Blutgefaflwande) zu 16sen, das die natttrlichen 
Kollagenfasern umschiiefit und zusammenhalt • Durch diese Behand- 
lung wird. i'm wesentlichen das gesamte Blastin gelost und kann 
entfernt werden* Bs konnen mit Vorteil proteolytische Enzyme 
pflanzlichen oder tierischen Ursprungs verwendet werden. Das 
Pankreatin ist ein Enzym, das zur Entferhung des Elastins wirk- 
sam geeignet ist* Es konnen auch Enzyme aus Pflanzen, wie z.B. 
Ficin, verwendet werden. Bin anderes Enzym, das diese Funktion 
erfttllt, ist dasjenige, daB durch Bxtraktion kauflicher Malz- 
diastase mit Wasser hergestellt werden kann (USA-Pharmakopoe IX), 

Die Sehnen-Enzymmis chung wird 15 bis 20 Stunden auf Raumtempera- 
tur gehalten. Duroh diese Behandlung wird im wesentlichen alias 
Blastin von den nattirlichen Kollagenfasern abgetrennt. 
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Each der Enzymbehandlung warden die . Sehnenscheiben mit Wasser 
gewasbhen. Lb'sliche Proteine und lipoid© werden duroh Behandlung 
der Scheiben mit einer verdunnten wassrigen Losung eines Chelat 
bildenden Reagene, z.B. Ithylendiajnintetrajiatriumtetraacetat, 
entfernt. Nach dieser Behandlung werden die Sehnensohexben wieder 
gewaschen, urn anhaftende Spureh dee Chelat bildenden Reagens zu 
entferaen. 

Die gereinigten Sehnenscheiben enthalten einen hohen Prozentsatz 
an reinem Kollagen, das mit.Stoffen vefbunden ist, die nicht 
in saurer LSsung aufciuellen. Die naohste Stufe besteht in der 
Aufquellung dieses Kollagens in einer sauren LSsung zur HersteL 
lung einer homogenen Dispersion von Kollagenfasern, Es ist sehr 
wichtig, dafl man die Kollagehscheiben wahrend der Auf quellungs- 
stufe nicht zusammenwachsen laflt. Wenn das Kollagen aufquellt, 
wird es klebrig, und wenn man einzelne Kollagen edheiben zusammen- 
kleben laBt, kommt das Innere der erhaltenen Masse nioht in 
BerUhrung mit der Quellungslosung. Daher ist ee zweokmaflig, daB 
Zusammenwachsen der einzelnen Sehnenscheiben zu verhindern, urn 
eine homogene Faserdispersion in einer angemessenen Zeit zu er- 
h alt en. 

In einem mit Rtthrwerk versehenen Dispergierkessel werden die 
Kollagenscheiben langsam im sauren Vertellurigsmedium verrtthrt, 
wobei die Kollag hsoheiben die saure losung unter Quellung absor- 
bier n. 

•A 
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Die lemperatur besitzt einen kritischen Paktor nach dem Zusatz 
der Saure zu den Sehnensoheiben f da das Kollagen in Anwesenheit 
voi^Sauren bei etwa 30° und dariiber abgebaut wird. Aua diesem 
Grunde mtissen alle dem Saurezusatz nachf olgenden Behandlungs- 
stufen bei einer Temper atur unter etwa 25° durohgeftthrt warden* 

Als Quallungslosung dient Perfluorsaure der Eormel CFjCCtfg^COOH. 
in der n eine ganze Zahl zwisohen 0 und 6 bedeutet. Am zweok-. 
mafligsten verwendet man Perfluorsauren mit wenigstens zwei, aber 
nioht mehr als 8 Kohlenstoffatomen zur Herstellung der Kollagen- 
dispersion* Das dispergierte Kollagen ist weniger widerstands- 
fahig gegen Zersetzung, wenn eine Perfluorsaure mit weniger- als 
4 Kohlenstoffatomen verwendet wirdj andererseits ist bei einer 
Perfluorsaure von mehr als 6 Kohlenstoffatomen die WassenlosllcJa- 
keit der Perfluorsaure so verringert, dafl Methanol zur Losung 
zugesetzt werden muB, urn die Quellung duroh die Perfluorsaure 
zu steigern. Sehr be wahrt ,hat sich Perf luor butter saure • Die 
Menge der SSure kann mit dem Aquivalentgewioht der Saure und 
ihrer Ionisierungskonstanten variieren. Im allgemeinen wird je- 
dooh ein S&uregehalt von etwa 0,20 # bis etwa 1 bezogen auf 
das Gesamtgewiclit der Losung, verwendet. Das zweokmaSige pH be- 
tragt 2„bie 3, 

Es ist sehr schwierig, eine Kollagendispersion von mehr als 2 # 
Kollagen herzuetellen, da konzentriertere Dieperdbnetf ine 



103823/1837 



1694509 

- 7 - 

extrem bobe Viskositat besitzen. W na di zur Verwendung komm nd 
Kollagendispersion zum Pressen oder Spritzen endloser Faden 
benutzt wird, soil die Menge an Senna in der Quellungslbsung 
vorzugaweise bei 1 i» liegen. Bine Dispersion aus Kollagenfasern 
mit einem Feststoffgebalt unter 0,8$ ist achwierig zu verspinnen, 
Andererseits hat eine Konzentration an Kollagenfasern von Uber 
1 i» in einer Suspension zur Polge, dafl sie schwieriger zu 
spritzen ist. Yon gleicher Bedeutung 1st die Schwierigkeit, eine 
bomogene Dispersion zu erhalten, wenn der Gesamtfeststoffgehalt 
zu boob liegt. Es ist auflerordentlioh wichtig, dafl die zu 
spritzende Kollagenfibrillendisperdon faomogen ist, da eine 
geringe. Anderung in der Feststoffkonzentratlon des zu spritzenden 
StoffeB grofle Untersebiede im Querscbnitt des Ehdproduktes zur 
Polge bat. 

Nacbdem die Quellung im Dispersfensbebalter zum groflen Teil er- 
folgt ist, wird die Suspension durob wiederbpltes Umpumpen 
mittels einer rotierenden Meflpumpe aus rostfreiem Stabl (z.B. 
eine Zenitbpumpe) homogenisiert, wobei der Druck auf einer Mefl- 
uhr kontrolliert und zwiscben etwa 14>06 at am Anfang und 4,22 
bis 5,62 at am Ende der Homogenisierungsstuf e gebalten wird. 
Am Ende der Homogenisierungsstuf e ist der Druck zwischen der 
Pumpe und der 0,15 cm' weiten Dtise ziemlieb konstanfr und liegt 
'bei 4,22 bis 5,62 at. Zu dieser Zeit liegt die DurchfluBmenge 
der Bus en bei nabezu 450 cm^/Mnute. 

./. 
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Die Dispersion enthalt naoh der Homog nisierurig noch Pasera 
ungequollenen, nicht kollagenhaltigen Materials, das die Mehr- 
lochdiise verstopfen wiirde and entfernt werden muS* Dies wird 
leioht dadurch bewirkt, dafl man die Dispersion ttnter J^ruolc dureh 
ein Plattenfilter hindurchpreflt, das die nichtkoll age nen Stoffe 
zurttekhalt. 

Die Kollagenf as er dispersion wird unmittelbar nach der Filtration 
als "grline Dispersion 11 bezeiohnet, da Versuohe, dieseB Produkt 
ohne Ifachhartung zu. spinnen, ein ubermafiiges Brechen des gespon- 
nenen endlosen Padens zur Polge haben. Wenn jedoch die Disper- 
sion eine zu lange Zeit bei fiaumtemperatur steht, tritt ein 
Abbau des Kollagens ein, und die Dispersion bildet PSden geringe- 
rer ReiBfeetigkeit, wenn b±b zu alt 1st. Unter optimalen Bedingun- 
g n wird die KollagenlSsung bei Raumtemperatur (etwa 25°) bei 

iner Zeitdauer von ungef ahr 24 Stunden gealtert und dann im 
Ktthlschrank bei 5° aufbewahrt, bis sie zum Spinnen verwendet 
wird. Die Kollagendlsper sion wird im KUhlschrank 5 bis 4 Wochen 
bis zum Spinnen aufbewahrt. 

Die Heretellung der Dispersion aus re inen gequollenen Kollagens 
faserh wird nach diem oben gee child ert en Verf afar en durchgefuhrt, 
um alle Verunreinigungen zu beseitigen, da irgendein mange Inder 
Zusammenhang der Masse zu Bzlichen in den Einzelfaden w&hrend des 

./. •• 
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Spinnverfehrens ftthrt, Sogar wihzige Duftblas n verursaohen" 
Briiche in den Einzelf fiden, . und ©a 1st daher notwendig, die 
gesamte Luft aus der Dispersion kurz vor der Verwendung zu ent- 
£ ernen. Dies kann in bequeiner Welse daduroh bewirkt werden, daB 
man die Dispersion kurz vor dem Verspinnen in einen groflen 
Vakuumexsikkator stellt und 2 Oder 3 Stunden ein Vakuum von etwa 
15 mm Queoksilbersaule anlegt. Die. Anwesenheit einer Fltissigkeit 
mit einem geringeh Dampf druok in der wfiflrigen Dispersion, wie . 
z.B. Methanol, untersttitzt die Bntfernung von Duftblasen, Methanol 
1st ein vorziigliches Zusatz-LSsungsmittel we gen seines niederen 
spezifischen Gewiehts, Ungefahr 50 Volumprozent Methanol werden 
der KollagendisperBion vorteilhafterweise zugesetzt. Die Verwen- 
dung groBerer Mengen fiihrt zu Schwierlgkeiten beim Auf quellen der 
Kollagenf asern und ftthrt zu einer Dispersion, die sohwer zu 
homogenisieren und zu sprit zen ist. Bine wafirige Dispersion ohne 
ein zusatzliches Losungsmittel erfordert eine lahgere Zeit, um 
vollstandig unter Yakuum entlttftet zu werden. 

BeiSpiele" 



1} Telle unter er Beugemuskeleehnen des Rindyiehs werden sehk~ 
recht zu ihrer Langsaohse in eine Dicke von etwa 0,038 bis 0,064 cm 
gesohnitten und naoh Untersuohung auf den Gesamtfestetoffgehalt 
mit einer Enzymlosung behandelt, um das Elastih zu lBsen. Die 
Bnzymlbsung wird duroh Rtthren von 40 leilen Malzdiastase mit 
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400 leilen Wasser in 10 Minut n hergest lit. Di homogene 
Dispersion wird mit 2000 TJmdrehungen/Mlnute 20 Minut eri long 
zentrifugiert und die klare wSserige Lo sung der Zentrif ugierungs 
stufe unter Vakuum duroh ein sogenanntes "CelitN-Geflecht (ein 
inertes analytisohes keramischee Filterniateriai) filtriert. Das 
Filtrat, das gewbhnlicH leiokt eauer ist, wird auf ein pH 7 nit 
wenigen fropfen verdttnnter ITatronlauge eingestellt* Dann wird 
der neutralen Enzymlosung destilliertes Wasser zugesetst, urn 
das Gesamtvolumen auf 1200 leile zu bringen. 400 Telle der in 
Soheiben gesehnittenen Sehne werden in diese 16 sung eingetauoht, 
die dann mit einer Toluol sohiotit bedeckt wird, urn ein Schimmei- 
waohstum zu verhindern. Die Sehnen-Enzymmiachung wird im Brut- 
of en bei 37,5° ttber tfacht (15 bis 20 Stunden) aufbewahrt. 

Haoh der BrutofenbeJaandlung werden die Sehnenscheiben 3 oder 4 
mal duroh Dekantieren mit destilliertem Wasser gewasohen und 
dann . mit 1000 Teilen Wasser mit 4 g jLthylendiamintetranatrium- 
tetraaoetat ( ,l Versene ,, ) behaadelt* Diese MiscJiung wird nahezu 
2 Stunden bei 37,5° im Brutof en gehalten, um losliche Proteins 
und lipoids zu entf ernen* Anschliefiend an diese Behandlung . 
mit ithylendiamintetranatriumtetraaoetat wird daa pH t wenn 
erforderlioh, wieder auf 7 eingpstellt, da die SehnenscJieiben 
leiohter iniButraler DSsung zu behandeln sind (geringere Auf- 
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qLuellung und Hydratation. Die Sehnensch iben werden wi d r durch 
Dekantieriing mit 5 bis 6maligem Wechsel defc destillierten Wassere 
gewaschen* 

Die Quellungslosung besteht aus 50 waesrigem Methanol von etwa 
0,35 Jfr f bezogen auf das Gesamtlosungsmittelgewicht von Per- 
fluorbuttersaure# Im allgemeinen ist die Kollagendispersion 
mit etwa 1 $ Feststoffkonzentration leicht zu behandeln, und 
die Menge der sauren Quellungslosung kann leicht aus dem Gewicht 
und dem Feats to ffgehalt der verwendeten Sehne bereciinet werden* 
So besitzen z,B« die geschnittenen verwendeten Sehnen zur Berei- 
tung der vorliegenden losurig 55 $ Peststof fe (67 3* Feuchtigkeit) 
und das Gesamtgewieht des Kollagens und der fee ten Verunreinir 
gung betragt nahezu 

400 Telle x 35 t » 152 Telle. 

Bei der Berechnung der Menge der , erforderlichen Sehne zur Be- 
reitung der - Dispersion bekannter Konzentration mufi daa Gewicht 
der Sehnenfeststoff e (bezpgen auf trockene Basis) mit dem 
Faktor 1>1 multipliziert warden zur Korrektion der nicht- 
kollagenen Stoffe, die in der Sehne enthalten sind> Dieses 
Material wird dureh die saure Losung nicht gequollen und muB 
aus der Dispersion entfernt werden. Das Gesamtgewieht einer 
1-#igen Dispersion aus 132 Teilen Sehne betragt daher 

132 Telle x 1 9° ? 12000 Telle • 
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Das Gesamtgewiclit der gequollenen Losung betragt ' - 1 

12000 Telle - 132Teile = 11868 Telle, 

Infolge des Wassergehalts der Sehne, die bei dieser Verfahrens- 
stuf e ein NaBgewicht von 2145 Tell en besitzt, ist ein tJberschuB 
von Methanol uber ?fesser erfoderlich, urn eine echte 50-#ige 
Losung herzustellen. /Die saure Losung wird durch Mischfen von - 
6000 Teilen Methanol { 1 2000 y mit Teilen destilliertem 

Wasser (6000 Telle - {2145 Teile - 132 TeileJ ) hergestellt* 
Dieser wassrigen Methanolmischung werden 42 Telle Perfluoi^butter 
saure (12000 x 0,35 %) zugesetzt. 

Die saure wassrige Methanollosung wird unter 25° gekiihlt r einem 
Diepergierbehalter von genUgendem Passungsvermogen zugeftihrt- 
und die behandelten Kollagenscheiben ebenfalla dem Dispergier- 
behalter zugesetzt, wahrend der Ruhrer mit etwa 60 Umdrehungen/ 
Minute arbeltet^ Es iet "wichtigj daB die restlichen Verfahrens- 
stufen bei Temperaturen unter 25° ausgeftthrt .werden und daS 
die Temper atur der Kollagendispersion nicht uber diese Tempera- 
tur ansteigt. 

Das Ruhren wird 3 Stundeh fortgesetzt, wobei die einzelneh 
Kollagenscheiben aufeequollen werden* Die Dispersion wird dann 
durch wiederholtes Urapumpen durch die rotierende Meflpumpe aus 
rostfreiem Stahl, wie oben' beschrieben, homogenisiert* Die in. 
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Reihe angeordneten Dttaen aus rostfreiem Stahl besitzen Off nun- 
gen von 0,076 cm bzw. 0,102 cm. Wahrend der Homogenisierung wird 
der Ruhrer im Dispergierbehalter unuaterbrochen bewegt. 

Der Druck auf der Seite hSheren DruckeB der Hcmogeniaierungs- 
dUaen fallt auf 4,921 at and bleibt nach 3 Stuhden-konatant * wo- 
durch im weaentliehen eine vollstandige Homogeniaierung angezeigt 
wird. Die Dispersion wird dann durch 0,127 cm und 0,102 cm- 
Diisen in ein Plattenfilter mit drai Sieben aua rostfreiem Stahl 
(Nr. 316) geprefit. Diese Siebe aind voneinahder getrennt durch. 
0,32 cm Abstandshalter, . und die Maschengrofle nimmt so ab, daB die 
Dispersion zuerst ein Sieb von 0,036 cm, dann ein Siebvm 
0,023 und scblieBlich ein 0,010 cm Sieb passiert. Wahrend 
der Piltraticnsstufe wird der Druck auf dem filter unterhalb 
2,812 at standig aufrechterhalten, . 

Die Dispersion der gelosten Kollagenf asera enthalt nach Filtra-- 
tion nahezu 11000 Telle. (0,9 £ Feststoffe), 600 JBeile des . 
Materiala werden auf dem Filter zuruokgehalten. Die Diepersion 
bildet elne undurchsichtige, ' thixo trope Masse, . die bei Raum- 
temperatur einen sehr viskosen lahgaam fliefienden Zuatand an- 
nimmt. Bei 15° beaitzt die Viakoaitat der Diaperaion, beatimmt 
mit einem ViBkoaitatameaser "Plastigraph'l der Brabender 
Corporation 440 Brabender Einheiten. Die- Diaperaion kann mit 
Glyzerin verglichen werden, daa bei 7,5° eine Viakoaitat von- 
51 Poises beaitzt und einen Wert von 420 Brabender Einheiten in 
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d r "Plastigraph^-Vorrichtung anzeigt, Viakositatsbestimmungen 
dieser Dispersion bei anderen Temperaturen smd in der nacli- 
folgenden (Cabell e 1 aiifgefiihrt. Durch Auftragen des Logarithmus 
der Konsistenz gegen den f eziproken Wert der absoluten Tempera- 
tur ersieht man, daB irgendeine irreversible physikalisehe 
Anderung zwischen 30° und* 35° eintritt. 

Tabelle 1 



A 

Konsistenz Temperatur °G Log»Konsistenz l/T x 10 

- 440 15 2* 644 34.70 1 

360 20 2*556 34.11 

319 25 2o504 33.54 

283 30 2*452 32.99 

123 35 - 2.090 \ 32.45 

33 40 1.518 31.93 

Die Aktivierungsenergie der Dispersion gemafi dies em Beispiel, 
bereohnet aus den Dateft in Tabelle 1 f betragt 5 f 3 koal pro 
Mol unterhalb der Ubergangstemperatur von etwa 34°» Oberhalb 
34° betragt die Aktivierungsenergie 40 kcal pro Mol. 



Die Jtollagendispersion dieses Beispiels wird durch Ausfrieren 
getrocknet und unter dem BlektronenffiLkroskop fotografiert. 
JSin charakterietisches Infrarotspektrum der Dispersion "geinaU 
diesem Beispiel erhalt oian durch Gieflen eines dtinnen tfilms und 
durch Bestimmung der tfortpflanzung des luft getrocknet en Films 
mit einem Perkin-Elmer Infrarot-Spektrofotometer. 

•/. 
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Die erhaltene Dispersion Jcazra> un ter.mi Id en Bed-ijigurigen getrock- 
net werden>; urn sehr reine Kollagenfasern zu erhalten... r . . 

2) Es wird sine Kollagendispersion bereitet aus 1500 Teilen 
von Sehnenscheiben, .die* mi t 15000 .Teilen einer Losung von 15 
Teilen # Ficin, 3 f 63 Teilen des DinatriumsaTses von jti^ylendiamin- 
tetraessigsaure und 1 r 95 Teilen Athylendiamintetranatriumtetra- 
acetat behandelt werden. Das pH dieser Lbsung betrfigt 5*1 vox 
dem Zusatz der Sehnenschelbenj nach dem Zusatz der Scheiben 
betragt das pH der EnzymlSsung 6*3. Naclj 17-stundigem Stehen 
bei Raumtemperatur 24,4° wird die Enzymlosung dekantiert und 
die Scheiben werden mit 15000 Teilen Wasser, dem 50 Teile 
3Q-#iges Wasserstof fperoxyd zugesetzt sind,. gertthrt. Die Wasser- 
stof fperoxydltfsung wird von den Sehnenscheiben nach etwa 20 
Minuten dekantiert* 

Die Aufquellpsung bestebt aus 148^1 Teilen Perfluorbutter- 
saure und einer Mischung von 17019 Teilien Wasser und 24132 Tei- 
len Methanol. PerfluorbuttersSure. wird in einer Menge von 
19f5 Gfewichtsprozent der trockenen Sehnenf eststqff e f gleich 
0 9 264 # des Gesamtgewichtes, angewandt. Die errechneten Trocken- 
feststoffe betragen 1,1 & des Gesamtgewichts (Feststoffe und 
Auf quellungsloBung) ♦ 

./. 
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Die getrocltneten Sehnenscheiben werden der Perfluorbutter^aure-* 
Aufq.uellosung zugesetzt und. auf 20° abgekuhlt. und die LSsung . 
1 1/2 Stunde duz;ch Lufteinblasen diirqh die Miachung geriihrt. 
Die Jflis.chung wird dann 1 Stunde lang mit 40 Umdrehungen/Minute 
geruhrt, wahrend die wassrige saure Methanollosung- unter. 25° 
gehalten wird. Die Suspension voji aufge quo 11 enen Sehnensc^eiben. 
wird dann durch Umpumpen der Suspension durch ein 1,27 starkes 
Rohr homogenisiert* 

Da die Viskositat der so erhaltenen Dispersion (ungefahr '1,1 # 
Feststoffe) noch zu hbch ist, werden die Gesamtf eststoff e auf 
ungefahr 0,9 # durch Zusatz von 5400 Teilen Wasser,~5400 Teilen 
Methanol und 9*7 Teilen Ferfluorbuttersaure verringert* Die 
verdttnnte Dispersion wird dann duroh die 0,32 cm-Dttsen gepumpt, 
darauf durch eine 0,152 cm-Dlise, dann durch. eine 0,127 cm-Duse 
und schlieBlich durch eine 0,102 cm-Duse gepumpt (2 voile Durch- 
gange). Die Temperatur der Dispersion wird wahrend der Homo- 
genisierungsstufe unterhalb 25° gehalten. 

Die so erhaltene Dispersion wird uber Nacht bei 23° ohne RUhren 
stehen gel as sen. Am nachsten Morgen wird die Dispersion 1/2 ~ 
Stunde bei 40 Umdrehung en/Minute gerUhrt Und dann durch ein 
Plattenfilter mit 0,038 cm, 0,023 cm und 0,014 om-Sieben ge~ 
preflt* Wahrend dieser Filtrationsstufe tiberschreitet der Druck 
auf d em Filter nicht 2 f 813 at* Die Dispersion vom Filter . 
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(pH 2,80) wird unter Vakuum entliiftet. Die homogenisierte - 
und durch Siebs jepreflte Dispersion wird in ein Methylathylketan- 
oL-iiii-bad ^esponnen, das 8 cm 5 eines analysenreinen Ammonium- 
h/droxydrea 0 -ens (28 bis 30 # m^). in 10 Liter Methylathylketon 
entLiilt. Die rui^e wird axit 8 t S Dmdrehungen/Minute betrieben, urn 
et.va 2,64om der Dispersion pro Minute auszuspritzen. 

3) Dine nach dem Verfahren des vorangehenden Deispiels berei- 
bete Kollar-enaispersion vird mtt 15000 Teilen einer wassrigen 
Lostuig foF ,0) aus 3 Teilen (Q,2 $>) tficin, 3,63 Teilen 
Dinatriunisalz der ilthylendiamintetraessigsaure und 1,95 TetLen 
Afcfiylwnaiamiritetranatriumtetraacetat behandelfc. Die Jennen- 
oc-heiben enfchalten 35,3 Gewichtsprozenb brockene Pests boffej das 
aesaBbgewicht an iehnenf eststoff , bezogen auf das trockens (Je- 
//ieht, betrUgt 529,5 g. ' . 

j'ach 17-3bUridi.v,-eai Sbehen bei Raumbemperatur wird die Hcin- 
losuria- von den oeheiben abdekanbiert und die scheiben 20 MLnute'n 
:ulb 1 300 TelHr. ,/asaer geriihrb, das 50 cm 5 30 #igea" Wassersfco.fi-.. 
i>aro::yd .-r.^halb. yu3 pH dieser Losuag i.st 6,0 bis 6,3, naohdem 
Jie oCTi^ib.ri zugt^efcab sind. Die 7/aaserafco£i*peroxydlosiing .vLrd 
'iv-iiHntifs.-S| :. io oHhrionccneiben brock net und 29150 i«lla 

fchamA . ^i."»7:i, 3 2*113 Nasser u-,d 156,3 JJeilo Perfluorbubber- 
i!Hiir-f .;••.* -ja'jUt*. y. agists be t e rfi u--#rbus t » raUure uebriigb 
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19,5 Gewichtsprozent der tro.ckenen Peststoffe oder 0,266 # des 
rJes.amtgewichts der Mischung. Die Mischung wird eine Stunde lang 
geriihrt, wahrend die Temper at ar unter 25° gehalten wird. 

Die aufgequollenen Sehnenscheiben werden durch ein 1,27 cm- 
Rohr gepumpt und die gekiihlte Dispersion dann durch eine 0,32 cm 
weite Of fnung, eine 0,152 cm weite^Of fnung und eine 0,127 cm 
weite Of fnung gepumpt. SchlieBlich wird die Dispersion .zweimal 
durch eine 0,102 cm Of fnung hindurchgel eitet . Die Dispersion 
wird tiber Nacht bei 23° aufbewahrt und dann durch ein Platten- 
filter mifc drei oieben zu 0,038, 0,023 und 0,014 cm filtriert. 
Der FLLfcrafcionadruck Uberschreitet nicht 13,6 afe, und die Tempera^ 
tur wird wiihrenddessen auf 15 bis 23° gehalten. Die Luft wird 
ami der Dispersion urifeer 7akuum entfernt. Das. Snd-pH betragt 
2,75 und der Fes fcsbof fgehalt 0,90 
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. P a t e n t a n s p r u c h e 

1c Verfahren zua Herstellen einer fur das Spinnen. von Kollagen- 
faden geelgneten Kollagendispereion, welche die aus tierischen 
Sehjien gewonnenen Kollagenf ibrilien in mogliehst wenig abge- 
bauter Form enthalt und in weleher zu diesem. Zweck das zer>- 
kleinerte tierische Material etmra bei Zimmer temper at ur in edner 
wassrigen Saurelosung quelien gelassen, dispergiert und auf 
mechanischem Wege homogenisiert wird, dadureh geltennzeichnet, 
daB das Quellenlassen und Dispergieren in der wassrigen Losung 
einer Perf luorsaure mit 2 bis 8 Kohlenstof f atomen der tformel 
CPjCGPg^ GOOH, in der n, eine ganze Zahl zwischen 0 und 6 
bedeutet, vorgenommen wird, 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadureh gekennzeichnet, daS zum 

Quelien eine wassrige Losung von Perfluorbuttersaure einer Kon- 
zentration von 0,2 bis etwa 1 j£, bezogen auf das Gesamtgewioht 
der Losun^^ ^mit einern pH-Wert von 2 bis 3, gegebenenf alls unter 
Zusatz von Methanol, verwendet wird, wobei der Gehalt an tieri- 
schen Sehnen vorzugsweise bei 1 # liegt. 
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